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Bij precisie-bepalingen van roosterconstanten d.m. v. rontgen-diffractie 
is het belangrijkste doel der experimenten het meten van de hoeken, waar­
over de rontgenstraling wordt afgebogen, met een hoge graad van repro­
duceerbaarheid. Bij nauwkeurige':' bepalingen dient men bovendien correc­
ties aan te brengen voor eventueel aanwezige systematische fouten. 
In dit proefschrift wordt de methode van lijnprofiel-vergelijking, ge­
noemd de "Line Profile Comparing (LPC) method", ge·introduceerd. De 
methode dient voor het met hoge precisie meten van diffractie-hoeken on­
der gelijktijdige corrcctie voor systematische fouten. De methode bestaat 
uit het vergelijken van lijnprofielen verkregen door fotometreren van de 
rontgen films , met theoretisch berekende profielen: De theoretische pro­
fielen worden hiertoe getekend op dezelfde schaal in de abscissen en ordi­
naten als de experimenteel bepaalde, beide figuren worden op elkaar ge­
legd en zo goed mogelijk door translatie tot dekking gebracht. Een verti­
caal, getrokken in het berekende profiel, duidt de LPC-positie van de 
beschouwde reflectie aan; dit is de positie van de reflectie wanneer gecor­
rigeerd is voor die invloeden, welke bij de berekening in aanmerking 
werden genomen. 
De berekening van lijnprofielen - in een eerste benadering - wordt ge­
geven voor een cy Iindrisch praeparaat in een cy Iindrische Debye-Scherrer 
camera; de berekeningen werden slechts llitgevoerd in het aequatoriale 
vlak: dat is het vlak door bet centrum van het rontgen-focus en de colli­
mator-as, dat loodrecht staat op de camera-as. 
De 	lliteindelijk gebruikte profielen werden berekend uit: 
1. 	 De werkelijke experimentele geometrie; 
2. 	 De effectieve lineaire absorptie-coefficient van het praeparaat-poeder 
zoals dat, in een capillair ingesmolten, werd gebruikt; 
3. 	 De lineaire absorptie-coefficient van het capillair; 
4. 	 Een benaderde golflengte distributie-fllnctie van de K emissi e- lijnen 
van koper, waarbij gebruik werd gemaakt van getabelleerde waarden 
voor de halfwaarde-breedten en asymmetrie-coefficienten; 
5. 	 De Lorentz-, de polarisatie- en de ruimtelijke spreidingsfactor; 
" Preci sie heeft slechts betrekking op de reprodllceerbaa rheid (toevallige-follt gren­
zen), terwiji nauwkellrigheid betrouwbaarheid van de bepaalde waa.rde Viln de bes:hollw­




6. 	 De intensiteits-verdeling over het rontgen-focus zoals dat werd ge­
meten door fotometreren van een 'pin-hole' opname; 
7. 	 De afwijking in de justering van het praeparaat op de rotatie-as in de 
camera; 
8. 	 Een benadering voor de invloed van niet-lineaire registratie van de 
opvallende rontgen-intensiteiten door de fotografische film; 
9. 	 De intensiteits-verdeling over de fotometer-spleet. 
De berekeningen werden uitgevoerd op een grote electronische reken­
machine (de Telefunken TR4 van de Groninger Universiteit), terwijl een 
automatische 'plotter' werd gebruikt voor het uitzetten van de berekende 
profielen; hierbij werden in rekening gebracht de - voor ieder individueel 
profiel - berekende waarden van de vergrotings-factoren in de x- en y­
richting, zoals verkregen uit de film-metingen. 
Bij de toepassing van de LPC methode op twee praeparaten, namelijk 
van een aluminium- en een wolframpoeder, bleken systematische afwij­
kingen van geometrische aard in de lijn-posities op te treden. De afwij­
kingen konden slechts worden verklaard door excentrische praeparaat-posi­
ties aan te nemen. Daar de fouten in de geometrie van de gebruikte camera 
kleiner waren dan de gevonden afwijkingen, moest wel worden aange­
nomen dat de film-aequator, tijdens de opname, niet overal goed tegen de 
film-cylinder in de camera aansloot. Een rekenmethode, welke uitgaat van 
de experimenteel gevonden afwijkingen, wordt beschreven. Hierbij wordt 
voor iedere film een waarde van de excentriciteits-vector gevonden, en 
worden de diffractie-hoeken gecorrigeerd. 
De gemeten diffractie-hoeken werden gebruikt in berekeningen van de 
roosterconstante. Hierbij vond een verdere correctie voor excentriciteit 
plaats en werd gecorrigeerd voor refractie. De statistische methode van 
'maximum likelihood' werd toegepast om te testen op afwezigheid - bui­
ten de grenzen der toevallige fou ten - van systematische fouten. Het bleek 
dat metingen, die waren gecorrigeerd voor excentriciteit en film-krimp, 
voldeden aan de 'likelihood ratio test'. 
De hulpmiddelen, welke bij het onderzoek werden gebruikt, namelijk 
de apparatuur en de rekenmachine-programma's, worden in dit proef­
schrift besproken. De apparatuur, bestaande uit een cylindrische Debye­
Scherrer camera met hulp-appara tuur en een fotometer-comparator, werd 
voor dit onderzoek ontworpen en geconstrueerd; de rekenmachine­
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SUMMARY 
In preCISion determination of lattice parameters by means of X-ray 
diffraction the main object of the experiments is to measure the angles 
over which the radiation is diffracted, to a high degree of reproducibility. 
In precise and accurate':' determinations, correction for any systematic 
errors is also necessary. 
In this thesis the Line Profile Comparing (LPC) method of measuring 
and correcting diffraction angles is introduced. In the method, the line 
profiles obtained by photometric film-measurements are compared to those 
theoretically calculated. The theoretical profiles are drawn on the same 
scale of the abscissae and ordinates as the experimental ones and cor­
responding curves are superimposed and fitted to one another by parallel 
shifting. A vertical, drawn in each theoretical profile, indicates the LPC­
position of the reflection concerned, i.e., the posi tion of the reflection 
freed from all errors which were taken into account in the line-profile 
calculations. 
The calculation of the line profiles - to a first approximation - is de­
scribed for a cy lindrical specimen in a cy lindrical Debye-Scherrer camera; 
the calculations were restricted to the equatorial plane, i.e., the plane, 
through the centre of the X-ray focus and the collimator-axis, that is per­
pendicular to the camera axis. 
Each ultimate profile was calculated from: 
1. 	 The actual experimental geometry; 
2. 	 The effective linear absorption coefficient of the capillary-mounted 
specimen powder; 
3. 	 The linear absorption coefficient of the capillary; 
4. 	 An approximated wavelength distribution-function of the copper K 
emission-lines, using tabulated values of the halfwidths and asymmetry 
coefficients; 
5. 	 The Lorentz-, polarization- and spatial spreading factors; 
6. 	 The focus-emissivity curve as obtained by photometric measurement 
of a pin-hole photograph; 
" Precision is merely related to the reproducibility (random-error limits), whereas 






7. 	 The amount of maladjustment of the specimen on the axis of rotation 
inside the camera; 
8. 	 An approximation of the influence of the non-linear response of the 
photographic film to incident X-ray energies; 
9. 	 The intensity distribution across the photometer slit. 
The calculations were performed on a large electronic computer (the 
Telefunken TR4 of the University of Groningen) and an automatic plotter 
was used for plotting the calculated profiles with magnification factors 
obtained - for every individual measured profile - from the actual film 
measurements. 
In the application of the LPC method to two specimens, viz, one of 
aluminium and another of tungsten, systematic geometrical deviations of 
line positions were found which could only be explained when eccentric 
specimen positions were assumed. As the geometric~l. ~berrations in. the 
camera were less than the effective specimen eccentrICities, the devlatlons 
found probably indicated a poor contact of the film-equator and the 
film-cylinder of the camera. A computational method is described which 
finds the effective eccentricity vector associated with a particular film 
and corrects the diffraction angles accordingly. 
The sets of measured diffraction angles were used in lattice parameter 
calculations in which further eccentricity corrections and a refraction 
correction were applied. The statistical method of 'maximum likelihood' 
was applied to check for the absence of systematic errors. ~utside of. the 
random-error limits. Measurements corrected for eccentnclty and fdm­
shrinkage were found to satisfy the 'likelihood ratio test'. 
The tools used in the investigation, viz, the apparatus and the computer 
programs, are described in this thesis. The apparatus was sp.ecia~ly designed 
and constructed for the purpose and consisted of a cyllI1dncai Debye­
Scherrer camera with accessories and a photometer-comparator. The 
computer programs were specially written for this investigation. 
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